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© Extraction de produits naturels assistee par micro-ondes. 

© L'extractiorv de produits naturels a partir de materiel biologique est accrue et accede lorsqu'II est mis en 
contact avec un extractant et expose simultanement a une radiation micro-onde. Normalement le solvant choisi 
est transparent aux micro-ondes et reste h temperature ambiante; toutefois, ii peut n'§tre que partiellement 
transparent si un echauffement est tolerable. Une quantite suffisante de solvant doit §tre presente pour permettre 
I'extraction visee. Les produits de I'extraction sont rgcuperes par des procedures courantes. Les materiels 
utilises pour I'extraction incluent la menthe, la livdche ecossaise, le feuillage de c§dre et rail. Les solvants 
peuvent etre de I'hexane, du dichloromethane ou de I'ethanol. Les extractions peuvent se faire en deux Stapes 

C^ou plus avec differents solvants pour chaque Stape. Certains de ces produits detraction sont nouveaux et bien 

<Cdistincts des produits obtenus par entraTnement k la vapeur. 
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Cette invention traite cTune nouvelle methode d'extraction de produits naturels solubles a partir de 
materiel biologique qui utilise un applicateur & micro-ondes comme source d'energie. En particulier. 
rinvention fournit une technique par iaquelle des produits naturels peuvent etre etxraits selectivement, en 
un temps relativement court par rapport aux methodes traditionnelles d'extraction et permet un rendement 
5 d'extraction accru pour les composantes plus volatiles qui necessitent normalement des methodes d'extrac- 
tion speciales et distinctes. De plus, rinvention permet egalement d'extraire directement du materiel frals 
sans avoir a le secher au prealable; cette derniere etape est un prerequis pour plusieurs autres methodes. 



w Etat des connaissances et de la technologie 

Des grains contenant des gras et des huiles ont 6t6 s£ches par micro-ondes avant d'etre decortiques et 
extraits pour leurs huiles, e.g. voir Gannon, Brevet americain n° 4 464 402, 07 aoQt 1984. Des grains et des 
graines ont egalement ete extraits en utilisant des micro-ondes pour chauffer le solvant, e.g. voir Ganzler et 

15 Salgo. Z. Lebensm. Unters. Forsch. 184, 274-276(1987). Le sechage par micro-ondes d'autres aliments, 
suivi d'une extraction par solvant, a £\£ utilise comme procedure analytique, e.g. voir Collins, Brevet 
americain n° 4 554 132, 19 novembre 1985. Dans le brevet de Byrne, Royaume-Uni n° 1 209 675, 21 
octobre 1970, des fruits de palme sont chauffes par micro-ondes suffisamment pour desactiver les 
enzymes presents avant d'extraire I'huile de palme au solvant. Le brevet canadien n° 987 993, 27 avril 

20 1976, de Heitkamp et at. d€crit une migration induite par micro-ondes des constituantes sapides et 
aromatiques vers ia surface de tissus de plantes telles le tabac et le the en presence d'humidite et, 
optionnellement, <Je solvant La saveur et I'arome etaient accrus quand le the ou le tabac etait consomme 
subsdquemment. Aucune mention n'a ete faite quant a un accroissement d'extraction de composantes dans 
un solvant: la puissance des micro-ondes et la quantite de solvant utilisees etant trop faibies pour que ce 

25 ph£nom&ne ait pu se produire. Un courant d'air a ete circule au-dessus de materiel vegetal qui etait soumis 
k une irradiation aux micro-ondes creant ainsi un echantillon de substances volatiles semblable a celui 
obtenu lors d'un echantillonage par espace de tite, e.g. voir Craveiro et a/, F/av. Frag. J. 4, 43-44(1989). 

Le besoin d'une methode generale d'extraction qui peut etre utilisee avec du materiel vegetal de 
diverses origtnes est bien connu. L'industrie alimentaire, en particulier, requiert des methodes qui sont 

30 polyvalentes, relativement peu coQteuses a exploiter et qui n'impliquent pas d*operations compliquees qui 
augmentent les risques de bris et de dangers a la sante pour I'employe et pour le consommateur. 



Resume de IMnvention 

35 

En accord avec la presents invention, un protocole d'extraction de divers produits naturels qui seraient 
acceptables, sans y etre limites, a la consommation humaine, peut etre effectue (plus selectivement, plus 
efficacement, plus rapidement, avec moins de dangers associes a rinfiammabilite et moins de possibilites 
d'erreurs humaines) quand un applicateur micro-ondes est utilise pour generer une hausse soudaine de la 

40 temperature a Tinterieur du materiel biologique, e.g. le systeme glandulaire de materiel vegetal, qui est en 
contact (preferablement immerge dans un contenant) avec une quantite appropriee d'un solvant d'extraction 
donne qui est (a) transparent aux micro-ondes de fagon a maintenir I'environnement qui entoure le materiel 
vegetal froid par rapport a la temperature interne du materiel vegetal, ou (b) partiellement transparent 
lorsqu'un echauffement est permis ou desirable. 

45 Cette invention comprend un. procede pour Pextraction de produits solubles a partir de materiels 
biologiques comprenant: 

(a) du materiel biologique qui est sous forme subdivis^e, et qui contient une composante dispersee 
qui absorbe les micro-ondes; 

(b) en mettant le materiel subdivise en contact avec un agent extractant qui est transparent ou 
so partiellement transparent aux micro-ondes; 

(c) en exposant le materiel subdivise, en contact avec une quantite suffisante d'extractant pour 
perrnettre Textraction desiree, a des micro-ondes possedant une frequence qui est absorbee par le dit 
materiel, jusqu'& ce que Textraction se soit produite; 

(d) en separant le materiel residuel de la phase extractante; et optionnellement 

55 (e) en recuperant le produit extrait - dans certains cas la phase extractante peut etre utilisee "tel 

quel" dans des applications ne necessitant pas Tisolement du produit extrait. 

Selon une facette de cette invention, dans les cas ou le materiel biologique est ddpourvu d'humidite, 
I'extractant peut etre partiellement transparent aux micro-ondes et une partie de Textractant est impregn^ 
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dans le materiel biologique de fagon h devenir une composante disperse© absorbant les micro-ondes. avant 
que I'etape (c) ne soit effective. Alternativement le materiel pout etre hydrate ou rehydrate avec une 
quantite suffisante d'eau pour permettre rabsorption de micro-ondes rech rchee. 

Preferablement, dans les cas oD le materiel biologique contient des composantes volatiles ou lablles, 
I'extractant est choisi pour sa grande transparence aux micro-ondes. Si des composantes labiles ou 
volatiles et indesirables sont presentes, I'extractant peut etre choisi pour sa transparence partielle aux 
micro-ondes de fagon a ce qu'un echauffement, dQ a 1'absorption de micro-ondes, se produise et soit 
suffisant pour eliminer ces memes composantes indesirables. 

Selon une autre facette de cette invention, le materiel extrait apres I'etape (d) peut etre mis en contact 
avec un deuxieme extractant de nature differente et expose aux micro-ondes pour une seconde fois afin 
d'obtenir un deuxieme produit d'extraction. 

La dose de micro-ondes appliquee au materiel devrait etre choisie de fagon a maximiser 1'extraction 
des composantes recherchees. 

15 

Description dgtailige 

Le mode d'action de ce procede d'extraction a ete etudie par microscopie electronique a balayage, 
alors que. les effets du traitement aux micro-ondes sur les systemes glandulaire et vasculaire du materiel 

20 vegetal etaient visualises et compares a ceux produits iorsque cfautres methodes d'extraction traditionnelles 
sont appliquees individuellement a du materiel vegetal de la meme espece. 

Ces Etudes ont permis de conclure que le procede d'irradiation aux micro-ondes agit comme suit: les 
micro-ondes traversent librement I'extractant transparent aux micro-ondes et atteignent les systemes 
vasculaire et glandulaire du materiel biologique (un milieu transparent aux micro-ondes peut etre defini 

25 comme un milieu caracterise par une tres faible constante dielectrique. e.g. hexane (1 ,9), tetrachlorure de 
carbone (2,2) et du bioxyde de carbone liquide (1.6 a 0 * C et h 50 atm.). par opposition a des substances 
a fortes constantes dielectriques telles que I'eau (80.4)). Dans certains cas, des extractants partiellement 
transparents aux micro-ondes tels que I'ethanol (24.3) ou le dichloromethane (9.1) peuvent §tre utilises. Une 
fraction non negligeable de ces micro-ondes est absorbee par fe materiel biologique: I'efficacite de 

30 rabsorption depend largement du contenu en eau (ou de la composante absorbante ajoutee) du materiel au 
moment oD le procede d'extraction est effectue. Le resultat est une soudaine augmentation de la 
temperature a I'interieur du materiel. Cette augmentation de temperature est plus grande a I'interieur des 
systemes vasculaire et glandulaire. La temperature continue de croftre jusqu'a ce que la presston interne 
excede la capacite d'expansion des parois cellulaires, ce qui donne lieu h une explosion a I'echelle 

35 cellulaire. Les substances qui etaient situees a rinterieur des cellules peuvent s'ecouler librement vers 
I'exterieur. EHes migrent vers le millieu environnant qui. quant h lui. est relativement froid et peut les capter 
et les dissoudre. Le materiel solide peut etre enleve. e.g. par filtration, et la solution resultante peut etre 
utilisee de la meme fagon que tout autre extrait de produits naturels. 

La quantite d'extractant utilisee varie largement, mais devrait etre suffisante pour extraire quantitative- 

40 ment toutes les composantes recherchees. Le rapport d'extractant au materiel & etre extrait (L. kg 1 ) peut, 
par exemple, varier d'environ 1:1 a environ 20:1. 

Un examen approfondi des micrographies electroniques de materiel vegetal fratchement extrait demon- 
tre que le niveau de dislocation qui affecte la structure interne du systeme glandulaire de, e.g. la menthe 
poivree du Canada, est aussi eleve pour une extraction induite par un traitement de 20 secondes aux micro- 

45 ondes que pour des extractions plus traditionnelles de 2 heures par entratnement a la vapeur ou de 6 
heures par soxhlet. Les micrographies electroniques fournissent egalement une explication pour la qualite 
superieure de I'extrait obtenu. alors que la duree relativement courte d'extraction (de I'ordre de 2 ou 3 
minutes au total) amene un nouveau parametre qui peut §tre varie par I'utilisateur de cette invention, soit le 
pouvoir de penetration de I'extractant utilise. Dans le cas de Thuiie essentielle de menthe poivree par 

so exemple. et en utilisant de I'hexane comme extractant. la courte duree de I'extraction rie permet pas aux 
pigments et h d'autres composantes indesirables qui sont situees h I'interieur de diverses membranes et 
autres parties similaires du materiel vegetal d'etre attaints par I'hexane, dont Taction penetrance est 
grandement reduit pour des morceaux de materiel frais coupes lachement, mais non moulus. tel qu'utilise 
dans ce procede d'extraction assiste par micro-ondes. Du materiel bien moulu (ou tout au moins bien 

55 broye) est utilise pour I'entraTnement a la vapeur classique et pour d'autres procedes d'extraction oQ le 
calibre du materiel a extraire est d'importance. ce qui implique une operation ou une etape de plus vis-a-vis 
de la presente invention. Un simple examen visuel h VoeW nu corrobore ce phenomene, alors que les 
extraits obtenus par ce proced<§ micro-ondes sont moins colores (moins pigmentes) que les extraits 
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correpondants obtenus par entralhement a la vapeur. 

line autre caracteristique importante de cette invention a trait a la possibility d'utiliser un syteme de 
milieux d'extraction, en tant qu'un seul extractant ou en tant que deux, ou plusieurs, extractants en s§rie, de 
fagon a obtenir des extraits fractionnes en quelques minutes et en utilisant le m§me appareillage. La 
5 technologie actuelie requiert des procedes de distillation distincts qui sont coOteux en temps et en argent. 
Ces procedes font appel a beaucoup d'appareillage distinct, ce qui engendre un investissernent en capital 
bien plus grand. En fait, cette invention permet & un producteur d'effectuer une serie de procedes 
d'extraction et de fractionnement au memo site, avec le memo appareillage et en moins de temps que la 
technologie actuelie. 

io La duree de I'irradiation micro-ondes requise pour effectuer I'extraction du systeme & I'etude varie avec 
I'espece (et la variete) de la plante ou du materiel bioiogique utilise (gengralement, la duree est de I'ordre 
d'environ 10 & environ 100 secondes). La duree de I'irradiation variera ggaiement avec le taux d'humidite 
residuelle du materiel a extraire puisque I'eau est trfes efficace & absorber le rayonnement micro-ondes (du 
materiel plus sec necessitera, en general, une irradiation plus longue). Le taux d'humidite peut varier 

15 beaucoup: une gamme preferee serait dans la plupart des cas, d'environ 40% a environ 90%. Cette 
methode d'extraction peut etre utilisee pour des procedes par lots aussi bien que pour des procedes in 
continuum, ou I'extractant et le materiel & extraire passent ensemble au travers d'un applicateur micro- 
ondes enceint. 

Le rayonnement micro-ondes est tr&s penetrant, cela permet d'appliquer ce procede d'extraction a tout 

20 materiel d'origine vegetal ou k tout autre materiel bioiogique possedant des proprietes rheologiques 
semblables tels que, des anemones de mer, des concombres de mer, des algues (e.g. mousse irlandaise), 
des tissus animaux (e.g. du foie, des reins, des jaunes d'oeufs, etc.) ou d'autres biomasses telles ques des 
fruits et legumes d^classes, e.g. oignons. 

La dose ou puissance totale a appliquer peut etre choisie et modifiee pour chaque variete de materiel: 

25 des etudes prdliminaires peuvent etablir la valeur appropriee pour une extraction la plus efficace possible. 
Toute longueur d'onde a I'interieur du spectre des micro-ondes qui peut §tre absorbee en partie par une 
composante du materiel a extraire peut etre employee puisque seuls des changements mineurs h la duree 
de I'irradiation devront etre apportes pour compenser pour les variations d'absorption. Une valeur typique 
de la puissance serait d'environ 200 a environ 1 000 W, et une frequence typique se situerait entre environ 

30 2 000 et environ 30 000 MHz. 

Le produit de I'extraction peut etre isole de I'extractant (apr&s separation du materiel solide par 
tamisage, filtration ou centrifugation) par au moins une methode telle que distillation, osmose inverse, 
chromatographic, etc, Des methodes de recuperations acceptables seront facilement identifies par ceux 
possedant une bonne expertise dans le domaine. L'extractant separe des produits de I'extraction peut etre 

35 reutilise aux memes fins sans autre purification. 

Des exemples duplications de cette invention ou des extractions assistees par micro-ondes ont ete 
effectuees sont fournis ci-bas. La dislocation des systemes glandulaire et vasculaire d'une variete de 
materiels telle que decrite ci-haut demontre des ameliorations sur un ou plusieurs aspects; ces derniers 
incluent accroissement du rendement amelioration de la qua'ite de I'extrait, reduction en temps et en couts 

40 de production (reduction des coQts en personnel et des couts en frais operationnels), reduction des coOts 
d'acquisition du materiel brut (h cause des couts reduits de preparation de ce materiel), reduction du 
nombre d'operations et reduction des risques relies au procede (vis-a-vis des humains et des facilites 
physiques), ou une combinaison de ces facteurs, par rapport aux procedes d'extraction presentement 
utilises. Ces exemples sont illustratifs et typiques, mais non exhaustifs, ni limitatifs. 

45 

EXEMPLE 1 

L'hutle essentieile de menthe poivree est representative d'un extralt a valeur ajoutee. consequemment 
so une huile essentieile de menthe poivree (Mentha piperita) a ete extraite (pour fins de comparaison) 
pendant 2 heures par entralhement a la vapeur avec un rendement d'environ 0.3% de la masse du produit 
vegetal frais (deux extractions ont donne des rendements de 0.264 et de 0.290%). Des tissus vegetaux 
fraTchement recoltes ont ete coupes en pieces d'environ 1 cm et trois lots de 100 g ont ete immerges et 
disperses dans 250 mL chacun d'hexane (transparent aux micro-ondes) dans des contenants ouverts a I'air 
55 ambiant. Ces melanges ont ete soumis au traitement micro-ondes qui suit, les tissus vegetaux ont ensuite 
ete enleves par filtration sur papier et Thuile de menthe a ete recuperee de I'hexane par evaporation sous 
vide. Les rendements en huile ont etd calcules en fonction du materiel frais. Une irradiation aux micro- 
ondes de 40 secondes appliquee a une puissance de 625 watts et a une frequence de 2450 Mhz sur des 
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tissus frais de menthe a produit une huile & un rendement comparable k ceux de I'entraTnement a la vapeur 
de 2 heures. Trois extraits produits par Irradiation aux micro-ondes ont donne des rendements de 0.474, 
0.343 et 0.296% salon le niveau d'humidite rgsiduelle dans le materiel v£g£tal. Quoique la quality des 
extraits produits par la courte irradiation aux micro-ondes d§crit ci-haut soit supSrieure h celle des extraits 

s obtenus par entraTnement k la vapeur, tel que dSmontre par un pourcentage plus faible de pulegone et un 
pourcentage plus eleve de menthol et de menthone, le m§me facteur de pond^ratlon du revenu des ventes 
a et6 utilise pour mettre en Evidence (Tableau I) les avantages economiques relics h, ('utilisation de cette 
invention. Le fait que I'extrait par micro-ondes etait de classement supSrieur (et de plus grande valeur au 
marche) a ete ignore dans les coOts comparatifs etablis au Tableau I oCl il est evident que le facteur de 

w revenu net (ou difference entre les coOts et les revenus de vente anticipes) pour I'extraction aux micro- 
ondes est d'environ le double de celui pour I'entraTnement k la vapeur. En d'autres mots, le Tableau I 
montre que Tutilisation de cette invention am^nerait. dans ce cas particulier, des profits nets superieurs do 
94% & ceux obtenus par le proc§d6 d'entrathement & la vapeur courramment employe. 

/s TABLEAU I 



Facteur 


EntraTnement & 
la vapeur 


Procede 
micro-onde 


Revenus des ventes 


1.00 


1.00 


Acquisition du materiel brut 


0.46 


0.46 


Transformation 


0.24 


0.13 


Main-d'oeuvre 


0.11 


0.055 


Contenants et dkiquetage 


0.0075 


0.0075 


Facteur de revenu net 


0.18 


0.35 



30 

L'exemple 2 qui suit porte sur du materiel vegetal different et presente des donnees plus specifiques 
sur la natures des changements affectant le contenu des extraits par rapport aux extraits obtenus par 
entraTnement a la vapeur. 

35 

EXEMPLE 2 

De la liveche ecossaise avec un contenu de 90% en eau et recoltee sur la rive nord de la rivi&re 
Saguenay a environ 10 km de Chicoutimi. Quebec, a ete coupee en morceaux d'environ 2.5 cm ou 

40 maceree aux m§mes dimensions a Taide d'un broyeur a grand rendement. Des lots de 100 g de materiel 
avec un contenu de 80% en eau ont ete coupes de la meme fagon et disperses dans 250 mL d'hexane et 
soumis a une irradiation aux micro-ondes (puissance de 625 watts et frequence de 2450 MHz) pour 40, 50 
ou 60 secondes. Des echantillons du materiel coupe et du materiel macer^ (90% en eau) ont ete extraits 
par entraTnement a la vapeur pendant 90 minutes. Le rendement (%) en huile extraite a ete calcule. 

4s L'apiole, une composante importante de I'extrait; a ete quantifie par rapport au materiel brut et a I'huile 
extraite par chromatographie en phase gazeuse. Les resultats sont presentes dans ie Tableau II. 



50 
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TABLEAU II 



Procede 


% apiole 
dans brut 


% huile 
extraite 


% apiole 
dans huile 


Entralhement k la vapeur (90 min.; morceaux de 2.5 cm) 


0.151 


0.225 


67.i ; 


Entralhement a la vapeur (90 min.; materiel macere) 


0.139 


0.210 


66.3 


Irradiation aux micro-ondes (40 s.; dans hexane) 


0.130 


0.165 


78.8 


Irradiation aux micro-ondes (50 s.; dans hexane) 


0.136 


0.180 


75.6 


Irradiation aux micro-ondes (60 s.; dans hexane) 


0.121 


0.161 


75.2 



La vaJeur au marche de Phuile essentielle de liveche ecossaise depend gnormement de son contenu en 
apiole. Le Tableau II demontre qu'un contenu plus grand en apiole dans f'huile essentielle de liv&che 
ecossaise est obtenu quand cette invention est utilisee au lieu de Pentrathement k la vapeur. 

Le Tableau II montre que Putilisation de cette invention, dans cet exemple particulier, a produit un 
volume un peu plus petit (de 25%) d'huile essentielle mais dont la quality, telle que definie par son contenu 
en apiole, etait superieure (de 15%). De plus, les extraits aux micro-ondes rapportes dans le Tableau II, ont 
ete obtenus a partir de materiel ne contenant que 80% d'humidite residuelle alors que le materiel utilise 
pour fabriquer Pextrait par entraTnement a la vapeur contenait 90% d'humidite residuelle. Le materiel utilise 
pour Pextraction aux micro-ondes etait moins ondreux k acquerir de par son prix d'achat reduit (vendu au 
poids) et a cause de son contenu absotu reduit en apiole (Papiole est entraine par Peau alors que cette 
derntere s'evapore). II y a lieu de noter que le procede d'extraction aux micro-ondes non seulement a fourni 
un meilleur rendement en apiole. mais il Pa fourni avec du materiel qui contenait, au depart, moins d'apiole. 
Ceci demontre clairement la valeur ajoutee obtenue eh utilisant cette invention. Le resultat tangible de cet 
exemple particulier est qu'un revenu net superieur (parce que la combinaison de deux facteurs, soit un coQt 
d'approvisionnement reduit pour le materiel brut et un extrait de valeur de vente superieure depasse le 
facteur de production quelque peu reduite) pourrait §tre realise par cette methode assistee par micro- 
ondes. 



EXEMPLE 3 

L'extraction par entraTnement a ia vapeur de cedre produit une huile essentielle qui a un contenu trop 
eleve en composantes peu volatiles. Pour remedier a ce probl§me il faut raccourcir la duree de Pextraction 
ou effectuer une distillation fractionnee subsequente. La premiere solution implique des reductions de 
rendement coOteuses alors que la seconde entraine des coOts de production plus eleves et un temps de 
production plus que double. Cette invention peut etre utilisee pour alleger ces probfemes en produisant 
deux fractions distinctes, en un temps total de production qui est malgre tout plus court que le temps requis 
pour effectuer une seule extraction par entraTnement k la vapeur. De plus, la fraction l£g£re ou hexanique 
obtenue par cette extraction en deux etapes possedait une valeur de march4 superieure comparativement a 
Pextrait obtenu par entraTnement k la vapeur parcequ'elle etait plus propre et contenait moins de 
composantes lourdes et indesirables. Le Tableau III demontre ces proprietes k partir d'extraits qui furent 
obtenus quand du cedre frais a ete soumis k un entralhement k la vapeur traditionnel pendant 2 heures lors 
d'une experience, et k deux irradiations aux micro-ondes de 30 secondes chacune, en serie. alors quMI etait 
immerge dans de Pethanol d'abord et dans de Phexane ensuite, dans une autre experience. Les donn^es 
du Tableau III sont normalisees en fonction des dix composantes les plus importantes de Pextrait obtenu 
par entraTnement a la vapeur et utilise comme reference, telles que quantises par chromatographie en 
phase gazeuse (sur une colonne de type DB-5 avec une programmation de temperature appropriee). Cette 
procedure chromatographique est la methode habituelle pour evaluer le contenu d'une huile essentielle. La 
puissance de la deuxfeme irradiation aux micro-ondes a ete reduite k 312,5 watts (de 625 watts) pour 
Pextraction dans Phexane de fagon a diminuer les coQts de transformation et k pr ndre en consideration le 
fait que le syst&me vasculaire du materiel vegetal avait deja ete disloque lors de la premiere irradiation. 
Nous avons trouve lors d'autres essais que d'effectuer un entraTnement k la vapeur sur du materiel qui avait 
ete prealablement immerge dans de Pethanol et soumis k une irradiation micro-ondes produit un extrait 
dont le contenu est similair a Pextrait hexanique decrit au Tableau III, i.e. devolu de $a fraction lourd . 
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TABLEAU III 



Mode d'extraction 


10 composantes de I'huile essentielle de c§dre (%) les plus importantes 


1 


2 


3 


4 


5 


6 


7 


8 


9 


10 


EntraTnement-vapeur 


2.02 


15.9 


61.3 


10.9 


3.05 


1.86 


1.93 


0.92 


0.97 


1.26 


Micro-ondes: 


Extrait ethanolique 


0 


0 


3.15 


0 


0 


0 


0 


0 


39.6 


54.3 


Extrait hexanique 


2.63 


14.1 


59.7 


11.1 


3.68 


0 


5.03 


3.85 


0 


0 



Une utilisation sequentielle du procede micro-ondes de cette invention, en combinaison avec des 
solvants ou des systemes de soivants utilises en serie a produit, dans cet exemple partlculier, une huile 
essentielle (extrait hexanique) dont la valeur de march§ est supgrieure, k cause de sa plus grande propret6 
comparativement au produit obtenu par entratnement k la vapeur, parce que I'extrait hexanique etait devolu 
de composantes plus lourdes et indesirables qui ont ete enlevees lors de la premiere irradiation aux micro- 
ondes dans I'ethanol. L'extrait Ethanolique, quant k lui, peut §tre utilise de la m£me fagon que Ton utilise 
les fractions obtenues par des procedes de distillation fractionnee plus ardus et plus coOteux, e.g. "tel quel" 
dans des formulations d'oldor^sines. Une autre caractStistique de cette invention reside dans le fait que 
I'ethanol et I'hexane utilises dans ces essais sont demeurSs froid, minimisant ainsi les principaux risques de 
feu et d'explosion de m§me que les besoins speciaux en mature de ventilation normalement associes avec 
les usines d'extraction traditionnelles oD des solvants infalmmables et/ou volatiles sont utilises. 



EXEMPLE 4 

II est bien reconnu que certains extraits de produits naturels sont tres sensibles k tout traitement 
thermique a cause de la lability de son contenu. L'ail souffre fortement de ce phenomene qui represente 
une barrfere majeure a la production d'un extrait de qualite reproductible qui peut satisfaire la demande du 
consommateur pour une uniformity de leurs produits. II a ete demontre dans la litterature qu'une grande 
partie des extraits d*ail connus k ce jour sont constitues d'artefacts qui sont produits durant le processus 
d'extraction utilisant une source thermique. L'entraTnement k ia vapeur, bien que constdere comme etant un 
traitement thermique relativement doux, souffre des memes pieges, i.e. il conduit k des artefacts de meme 
acabit dans le cas de rail. La temperature de rail dans le systeme utilise tout au long de cet exemple est 
demeur£e tout prSs de la temperature ambiante. 

De Tail, contenant environ 30% d'eau, a ete subdivise en morceaux d'environ 1 cm de logueur. Des 
gchantillons d'environ 100 g de ce meme materiel ont et£ extraits par entratnement k la vapeur pendant 2 
heures. D'autres echantillons d'environ 100 g ont 6te disperses dans environ 250 mL de dichloromSthane et 
soumis aux micro-ondes (625 watts, 2450 MHz) pour 30 secondes. L'huile extraite a ete recuperee par 
evaporation sous vide et elle fut analysee par chromatogr aphie en phase gazeuse. 

Le Tableau IV montre que le contenu des extraits obtenus par irradiation aux micro-ondes contenaient 
deux produits souffres inconnus, B et C. Les rendements relatifs calcules pour ces deux composes etaient 
tres reproductibles d'un essai a I'autre. 



4 

EP 0 398 798 A2 



TABLEAU IV 



Composition des extraits d'ail (%) 


Irradiation micro-ondes 


Entratnement a ia vapeur 


(30 s.; dichloromethane) 


(2 heures) 


A" 


B 


C 


A w 


D 


E 


. F 


G 


H 


I 


J 


22.2 


28.4 


49.4 


14.7 


5.80 


45.9 


9.92 


8.96 


4.84 


5.96 


3.94 



"La composante A est la seule qui est commune aux deux extraits. 



Les resultats de nos essais, tels qu'exemplifies dans le Tableau IV montrent que I'utilisation de cette 
invention, dans cet exemple particulier, a produit un extrait d'ail stable constitue principalement des produits 
B et C qui ne sont pas des artefacts puisqu'ils etaient reproductibles d'essai en essai et qu'ils n'etaient pas 
alters pas des conditions modifiees (comme c'est le cas pour des extraits d'ail obtenus par proc^des 
d'extraction traditionnels). Le rapport des composantes B/C de I'extrait micro-ondes etait reproductible en- 
deg& de 0.5% lors des divers essais. La composante A, qui est aussi presente dans Pextrait obtenu par 
entratnement a (a vapeur variait davantage; il s'agit peut-etre d'un artefact. Toutes les composantes de 
I'extrait obtenu par entratnement a la vapeur variaient beaucoup (plus de 10%) entre extraits qui avaient ete 
produits au meme moment et sous de memos conditions d'extraction. II est apparent que ('utilisation de 
cette invention, e.g. tel que demontre dans cet exemple conduit, dans certains cas, au developpement 
reproductible d'ingredients naturels nouveaux pour I'industrie de i'alimentation (humaine et animale) qui 
n'etaient pas extractables avec toute autre technique d'extraction connue jusqu'ici. 



Revendications 

1. Un procede pour extraire les produits solubles de divers materiels biologiques comprenant: 

(a) du materiel biologique qui est sous forme subdivisee, et possede une composante dispersee qui 
absorbe les micro-ondes; 

(b) en mettant le materiel subdivise en contact avec un extractant qui est transparent ou partiellement 
transparent aux micro-ondes; 

(c) en exposant le materiel subdivise, lorsqu'ii est en contact avec suffisamment d'extractant pour 
permettre I'extraction, a des micro-ondes possedant une frequence qui est absorbee par une composante 
dudit materiel, jusqu'a ce I'extraction soit completee substantivement; 

(d) en separant le materiel residuel de la phase extractante; et optionnellement 

(e) en recuperant le produit extrait. 

2. Le procede de la revendication 1 ou le materiel biologique est du tissu vegetal. 

3. Le procede de la revendication 1 oCi la composante dispersee est de l'humidit£ et od le taux 
d'humidite se situe entre environ 40 et environ 90% par poids. 

4. Le procede des revendications 1, 2 ou 3 ou le materiel biologique est subdivise suffisamment pour 
que tout le materiel desire soit accessible a I'extractant. 

5. Le procede des revendications 1, 2 ou 3 06 I'extractant est partiellement transparent aux micro- 
ondes et oCi une partie de I'extractant est irnpregne dans le materiel de fagon k devenir une composante 
dispersee qui absorbe les micro-ondes, avant I'etape (c). 

6. Le procede des revendications 1, 2 ou 3 oCi le materiel biologique contient des composantes 
recherchees qui sont labiles ou volatiles et ou I'extractant est choisi en fonction de sa grande transparence 
aux micro-ondes. 

7. Le procede des revendications 1, 2 ou 3 ou le materiel biologique contient des composes 
indesirables qui sont labiles ou volatiles et oO I'extractant est choisi en fonction de sa transparence partlelle 
aux micro-ondes de fagon a permettre un echauffement suffisant (dO a I'absorption des micro-ondes) pour 
enlever ou decomposer ces memes composantes, lors de Pirradiation aux micro-ondes. 

8. Le procede des revendications 1, 2 ou 3 oO le materiel residuel apr&s I'etape (d) est mis en contact 
avec un deuxieme extractant ayant des proprietes de solvant et/ou de penetration differentes du premier, et 
expose aux micro-ondes pour une deuxieme fois pour gen£rer un deuxi&me produit d'extraction. 

9. Le procede des revendications 1, 2 ou 3 ou le rapport de I'extractant au materiel brut (L. kg" 1 ) varie 
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d'environ 1:1 k environ 20:1. 

10. Le procede des revendicatlons 1, 2 ou 3 oCi I'exposition aux micro-ondes a une durSe d'environ 10 
& environ 100 secondes h une puissance variant d'environ 200 & environ 1000 watts et h une frequence 
variant de 2 000 k 30 000 MHz, et la dose 6tant choisie de fagon k accroitre I'extraction. 
5 11. Le procede des revendications 1, 2 ou 3 ou le produit est recupSre de la phase extractante lors de 
I'Stape (e) et que la phase extractante. une fois devolue de son extrait. est reutilisee pour I'dtape (b). 

12. Le procedS des revendications 1, 2 ou 3 ou le materiel biologique brut est sec et soumis & une 
hydratation ou k une rehydration avant I'etape (c). 
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